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1第1章 序論
人々は古来より摩擦と向き合い、コントロールしようと試みてきた。古代エジプトのレリーフ
では巨大な石像の進行方向に砂と液体をまくことで動摩擦を低減させ,引きずりながら運搬してい
る様子も残っており、人々にとって摩擦が身近なものであったことが伺われる。(図 1.1) また、15
世紀には発明家や画家として有名なレオナルド・ダ・ヴィンチも摩擦についての実験の様子をス
ケッチとして残している。(図 1.2) 19世紀にはアモントンとクーロンの固体-固体間の摩擦につい
て経験則から，アモントン-クーロンの法則が広い範囲で成り立つことが発見された。
　 　 　　
図 1.1: エジプトのレリーフ.
1. 摩擦力は垂直荷重に比例する。
2. 摩擦力は見かけの接触面積に比例しない。
3. 動摩擦力は最大静摩擦力より小さい。
4. 動摩擦力は速度によらず一定である
このうちはじめの二つについてはダ・ヴィンチが発見していたが、人々には一度忘れ去られて
いた。アモントン-クーロンの法則が成り立つ理由として、20世紀に凝着説が提唱されるまでは、
広く凹凸説による摩擦現象の説明が考えれていた。滑らかな物体表面でも実際には微視的な凹凸
が存在する。物体をこすり合わせると接触面どうしの小さな凹凸が噛み合い、お互いに凹凸の山
を乗り越えなければならないために力を使うという考え方である。この説から推測すると、物体
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図 1.2: ダ・ヴィンチの摩擦実験.
表面を磨きより滑らかにすれば摩擦は小さくなることが考えられる。しかし、実際には粗い表面
よりもよく磨かれたガラスなどのほうが摩擦は大きくなるため、現在では否定されている。
20世紀に入り有力だとされている説に凝着説がある。凝着説では物体どうしを接触させた場合
に見かけ上の接触面ではなく微視的な物体表面の凹凸がお互いに接触する。そして、接触してい
る凸部分では原子間力などにより凝着が起こり、滑らせるためにはその凝着を切らなければなら
ないため摩擦が発生するという考え方である。実際に固体-固体間の摩擦は見かけ上の接触面で起
きているのではなく，真実接触面といわれる面間で起きていることが知られている。(図 1.3) 真実
接触面とは見かけ上の接触面に存在するナノスケールの凹凸のうち、実際に接触し合う接触点の
ことです。そのため摩擦を理解するためには，ナノスケールの真実接触面に注目することが重要
となってくる。1985年，Binnigにより原子力顕微鏡 (AFM)が発明され，1987 年にはそれを用い
てMateらがナノスケールの一点での水平力による格子像を観察することに初めて成功し摩擦力
顕微鏡 (FFM)が誕生した。[1][2] これらの実験手法の発明によりナノスケールでの摩擦力の測定
が可能になった。さらに 1996年，イギリスにおいて今まであった様々な摩擦の分野を統合した学
問を，ギリシャ語で摩擦するという意味の言葉からトライボロジーと呼ばれるようになった。
1.1 摩擦力顕微鏡 (FFM)
摩擦力顕微鏡 (FFM)は，試料表面をナノスケールの位置分解能を持って摩擦力分布を測定する
ための装置である。AFM探針を試料の表面とナノ接触をつくり水平に走査することで、探針の
ねじれから水平力や摩擦力を測定することができる。1987年MateらはHOPG（高配向熱分解グ
ラファイト）の表面をタングステンワイヤで走査し、探針と HOPG間に発生する摩擦の測定を
行った。[2](図 1.4) この実験ではタングステンワイヤに発生したねじれを測定し、水平力を測定
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図 1.3: 見かけの接触面積と真実接触面積．
した。図 1.5(a)は三通りの荷重で走査を行った場合の摩擦力の位置依存性についてのグラフであ
る。ヒステリシスループの面積は摩擦のした仕事を表し、荷重が増大するにしたがって仕事量も
増えていることがわかる。また、摩擦力に周期的な変化が見られるが、この周期は 0.25 nmであ
りHOPGの格子周期に近い。また、図 1.5(b)はラスタースキャンのよって観測された、摩擦力像
である。摩擦力像においても 0.25 nm程度の HOPGの格子周期と同じ周期性を見ることができ
る。この実験によって、初めてナノスケールにおける摩擦力像が観測されたことで、ナノトライ
ボロジーの研究の発展につながった。
　 　 　　
図 1.4: Mateの実験.
1997年にMullerらが FFMで原子ステップ構造の摩擦力を測定した。[3] 測定は超高真空で行
われ、Si3N4の探針で HOPG試料を走査した。図 1.6はトポ像およびステップ構造でのトポと水
平力の断面図である。ステップを上がる過程でも下る過程でもエッジ部分で水平力が増大してい
ることがわかる。図 1.7はこのときのステップのでの水平力の荷重依存性についてのグラフであ
る。ステップを上がる過程では荷重の増加に対し、水平力が依存して大きくなっている。また、ス
テップの高さにも依存し大きくなる。一方、下る過程では水平力は荷重に依存せず、ステップの
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(a)
(b)
　 　　
図 1.5: (a)摩擦力の位置依存性と (b)摩擦力像.
高さにもわずかに依存するのみである。
　 　 　　
図 1.6: Mullerの実験のトポ像と水平力像断面.
1.2 先行研究
1.2.1 AFM-QCM装置によるグラファイト基板とC60蒸着膜基板の測定
今まで，我々の研究室では動摩擦を観測するために図 1.8のような原子間力顕微鏡 (AFM)と水
晶マイクロバランス (QCM)を組み合わせたAFM-QCM装置を用いてナノスケールにおける滑り
摩擦の研究を行ってきた。[9]カンチレバー探針のすべり距離を水晶振動子の振幅を変えることで
基板格子定数以下から，それを超える距離まで制御し，水晶振動子の共振周波数fR=fRとQ値
の変化(1=Q)を測定する。これによりナノスケールでの接触面における有効的なバネ定数，エ
ネルギー散逸から摩擦のした仕事が分かる。
図 1.9に自己検出型 AFMと AT-cut水晶振動子を用いたQCMで測定した，いくつかの基板振
幅における (a)荷重 N，(b)共振周波数の変化fR=fR，(c)Q値の変化(1=Q)の試料位置依存
性を示す。[6] グラファイト基板を貼り付けた水晶振動子に AFM探針を接触させ，水晶振動子の
共振周波数と Q値の変化を測定した。共振周波数の増加fR=fR は基板振幅が小いほど大きい。
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図 1.7: 水平力の荷重依存性.
Q値の変化(1=Q)は基板振幅 0.27 nmの時最大になった。グラファイトの格子定数は 0.25 nm
であり，近い値で Q値が変化していることが分かる。
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図 1.10はある荷重における (a)共振周波数の変化fR=fRと (b)Q値の変化(1=Q)，(c)平均
動摩擦力の基板振幅依存性である。グラファイト基板とフラーレン C60 蒸着膜基板の結果を合わ
せて示しており，両測定とも定性的には同じ振舞となっている。(a)共振周波数の変化fR=fRは
グラファイト基板の場合，小さい基板振幅からおよそ 0.2 nmまでは一定の値を示し，その後減少
する。C60の場合は小さい振幅から 0.8 nmまで一定の値を示し，その後減少する。一方，(b)Q値
の変化(1=Q)はグラファイト基板の場合，ピークを示すのは 0.3 nm付近で，C60 の場合は 0.8
nm付近である。0.8 nmは C60 結晶の [111]面の格子定数に近い。これらの結果から共振周波数
の変化と Q値の変化は基板振幅が格子定数付近で振舞を変えることが分かった。
これらの結果からすべり距離あたりの平均エネルギー散逸，つまり平均動摩擦力が求められる。
図 1.10(c)は平均動摩擦力の基板振幅依存性を示している。小さい基板振幅ではグラファイト基板
と C60 蒸着膜ともに基板振幅に対して比例して上昇する。その後，格子定数付近の基板振幅で急
激に上昇し，さらにそれ以上の振幅ではほぼ一定となる。つまり，格子定数より小さな基板振幅
(すべり距離)では摩擦力は速度に比例する粘性摩擦的な振舞を示し，格子定数を超える振幅では
速度に依らない動摩擦的な振舞を示すことが明らかになった。
このような平均動摩擦力の基板振幅依存性は定性的には 1次元トムリンソンモデルで説明できる。
1次元トムリンソンモデルでは基板を正弦波で変化する周期ポテンシャル，AFM探針と接触面
の弾性変形による効果を質量mと質点とばね定数 K のばねに置き換えて考える。また，エネル
ギー散逸は AFM探針と基板運動の相対速度に比例する粘性摩擦と仮定する。このモデルによる
と，小振幅領域では質点は周期ポテンシャルの極小付近で振動するのに対し，格子間隔よりも大
きい振幅領域では質点が基板の周期ポテンシャル障壁を乗り越えるナノ滑りが起こるため，エネ
ルギー散逸が大きくなると考えられる。さらに大きな振幅領域でのエネルギー散逸は，質点が乗
り越えたポテンシャル障壁の数に比例する。そのため，単位長さあたりのエネルギー散逸，つま
り，平均動摩擦力は一定になると考えられる。
AFM-QCMの実験に対応する 1次元トムリンソンモデルは基板の振動を考慮しており，この場
合の一次元トムリンソンモデルを図 1.11に示す。
このモデルで質点の位置をXt とし，質点mの運動方程式は以下のようになる。
m
d2Xt
dt2
=  kXt  H

dXt
dt
  dXs
dt

  2
a
U0 sin
n2
a
(Xt  Xs)
o
(1.2.1)
ここで，それぞれの値は
Xt:探針の位置
Xs:基板の位置
!R:共振角周波数
k:カンチレバー，基板接触の効果によるバネ定数
H:速度に比例する定数
U0:基板ポテンシャルの振幅　
a:基板ポテンシャルの周期　
である。式 1.2.1の第一項は有効的なばね定数，第二項は速度に比例するすべり摩擦によるエネル
1.2. 先行研究 7
ギー散逸，第三項は探針が基板ポテンシャルから受ける力である。AFM-QCMの実験では，質点
mが基板に与える力から水晶振動子の共振周波数，Q値の逆数の変化が求められる。[4]
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図 1.8: AFM-QCM顕微鏡.
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図 1.9: AT-cut 水晶振動子を用いた測定における (a) 荷重 N，(b) 共振周波数の変化 fR=fR，
(c)Q値の変化(1=Q)の試料位置依存性.[6]
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図 1.10: (a)共振周波数の変化fR=fR，(b)Q値の変化(1=Q)，(c)平均動摩擦力の基板振幅依
存性．グラファイト基板 (□)および C60 基板 (○)[6]．
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ᄢᝄ᏷ ዊᝄ᏷
Xs(t) = Xs0 cos(!Rt)
k
m
図 1.11: 1次元 Tomlinsonモデル.
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1.2.2 AFM-QCMによるHOPG基板の表面観察
AFM-QCM顕微鏡の解像度は改良を重ねた結果、当初作成時観察することができなかったグラ
ファイトの単層に近いトポ像を取得することができるようになった。[10] 水晶振動子もAT-cut水
晶振動子から音叉型水晶振動子に変わり、最終的には SC-cut水晶振動子を用いることで水平力像
および有効的なばね定数像の解像度の向上に努めてきた。しかし、SC-cut水晶振動子は本来は三
倍波によって測定を行う製品であったが、試料作成過程で三倍波での共振が起こらなくなってし
まい、三倍波よりも不安定な基本波での発振による測定を行ってきた。以下に SC-cut水晶振動子
に HOPGを接着した試料を、AFM-QCM顕微鏡にて Constant-Forceモードにてラスタースキャ
ンした窒化シリコンカンチレバー（Si3N4）-HOPG試料間の表面スキャンの測定結果である。水
晶振動子の Q値は 25000程度の試料を用いている。
図 1.12は Si3N4 探針-HOPG基板のステップ構造におけるトポ像，エネルギー散逸像，有効的
なバネ定数像の垂直荷重依存性である。表面スキャンはピエゾステージの移動によって行われ、縦
500 ×横 1000 nmの範囲を縦 64 ×横 128 分割で行った。1ラインのスキャン時間は 8.8 s程度な
ので，スキャン速度は 220 nm/sとなる。SC-cut水晶振動子の振動振幅は，ステップ構造におけ
るエネルギー散逸や有効的なバネ定数の増加が最も大きい 0.24 nmで測定している。スキャンは
ラスタースキャンで行っており，Forwardと Backwardに大きな差はないため Forwardのデータ
のみを載せている。Constant-forceモードで測定し，荷重を 0  10.8 nNの範囲で変えながらス
キャンを行った。
図 1.12(a)，(b)，(c)，(d)，(e)，(f)はそれぞれ一定荷重 0 nN，1.4 nN，3.6 nN，5.8 nN，7.2
nN，10.8 nNの時のスキャン像である。位置が移動しているのは温度ドリフトなどによるもので
ある。トポ像には 2段のステップ構造が観察されており，Forwardの場合はステップを上る方向と
なる。エネルギー散逸像ではすべての荷重においてステップ部分で(1=Q)が増加している。有
効的なバネ定数像でも同様に，すべての荷重においてステップ部分でfR=fR が増加している。
図 1.13(a)，(b)，(c)，(d)，(e)，(f)はそれぞれ一定荷重 0 nN，1.4 nN，3.6 nN，5.8 nN，7.2
nN，10.8 nNの時のスキャン像の断面図である。図 1.12の白い点線で断面図をとっている。トポ
像の断面図から，ステップの高さは 4  5 nm程度であり，12  15層程度のステップ構造である
と考えられる。
図 1.13の中央列は(1=Q)の変化の断面図であり，全ての荷重においてステップ構造に差し掛
かったところで(1=Q)は増加し始め，ステップの中央付近でピークを取っている。しかし，ス
テップ構造における(1=Q)の変化量は，小荷重領域 (a)0 nNと (b)1.4 nNでは 110 3 ppm程
度であるが，(c)3.6 nNの一定荷重では 310 3 ppm程度と増加している。さらにその変化量は
(f)10.8 nNまで 310 3 ppm程度でほぼ一定となっている。また有効的な弾性力像においても，
すべての荷重においてステップに差し掛かるところで減少してから増加をはじめ、ステップを乗
り越えたところでピークをとっている。小荷重領域 (a)0 nNと (b)1.4 nNでは 110 3 ppm程度
であるが，(c)3.6 nNの一定荷重では 2  310 3 ppm程度と増加している。
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図 1.12: Si3N4探針-HOPG基板におけるトポ像，エネルギー散逸像，有効的な弾性力像の垂直荷
重依存性.
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図 1.13: Si3N4探針-HOPG基板におけるトポ像，エネルギー散逸像，有効的な弾性力像の垂直荷
重依存性の断面図.
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図 1.14は Si3N4 探針-HOPG基板におけるトポ像，エネルギー散逸像，有効的なバネ定数像の
基板振幅依存性である。表面スキャンはピエゾステージの移動によって行われ，縦 500 ×横 1000
nmの範囲を縦 64 ×横 128 分割で行った。1ラインのスキャン時間は 8.8 s程度なので，スキャ
ン速度は 220 nm/sとなる。SC-cut水晶振動子の振動振幅は 0.012  0.36 nmの範囲で変化させ
た。表面スキャンは Constant-forceモードで行われ，荷重は約 3 nNで測定した。
図 1.14(a)，(b)，(c)，(d)，(e)はそれぞれ基板振幅 0.012 nm，0.024 nm，0.12 nm，0.24 nm，
0.36 nmの時のスキャン像である。トポ像ではどの振幅でも同じ構造が見えている。グラファイ
ト基板のステップ構造が 2段見えており，Forwardの場合はステップを上る方向となる。エネル
ギー散逸像ではグラファイトの格子定数程度の基板振幅である (d)0.24 nm前後では，ステップ構
造におけるエネルギー散逸の増加が観察されているが，(a)0.012 nmや (b)0.024 nmではステップ
構造によるエネルギー散逸は非常に小さいものとなっている。(d)0.24 nmと比べると (c)0.12 nm
や (d)0.36 nmではステップ構造によるエネルギー散逸の増加が観測されにくくなっている。また
有効的なバネ定数像でも同様で，(a)0.012 nmや (b)0.024 nmでは有効的なバネ定数の増加は観
測されにくい。格子定数に近い振幅である (c)0.12 nmや (d)0.24 nmのときにステップ構造にお
ける弾性力の増加が観測されやすい。
図 1.15(a)，(b)，(c)，(d)，(e)はそれぞれ基板振幅 0.012 nm，0.024 nm，0.12 nm，0.24 nm，
0.36 nmの時のスキャン像の断面図である。図 1.14の白い点線における断面図である。トポ像の
断面図から，ステップ構造の高さは 2 nm程度であり，6層程度のステップであると考えられる。
また，大きなステップ構造の間に小さいステップ構造も見えており，これは 1層分の原子ステッ
プだと思われる。
図 1.15(d)0.24 nmのエネルギー散逸像の断面図から，ステップ構造における(1=Q)の変化量
は 2 10 3 ppm程度で，ステップ構造の中央付近でピークを取っている。しかし、ステップ構造
でピークを取る振舞は格子定数前後の振幅である (c)，(d)でも観察されている。対して小振幅領
域では，全体的にノイズが大きいことを考慮しても，ステップ構造に近づくと(1=Q)が増加し
ステップの中央付近で 210 3 ppm程度のピークを取るという振舞は見られない。また、すべて
の振幅において，1層のステップ構造ではエネルギー散逸の変化は感度不足で測定できていない。
同様に有効的なバネ定数像においても，大きなステップ構造の手前からfR=fR が減少したあ
とに増加し，ステップを超えるところでピークを取るという振舞は，格子定数付近の基板振幅で
は 110 3 ppm程度の変化を観察できるが，小振幅領域では見られない。また、すべての振幅に
おいて，1層のステップ構造ではfR=fR の変化は感度不足で測定できていない。
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図 1.14: Si3N4探針-HOPG基板におけるトポ像，エネルギー散逸像，有効的な弾性力像の基板振
幅依存性.
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図 1.15: Si3N4探針-HOPG基板におけるトポ像，エネルギー散逸像，有効的な弾性力像の基板振
幅依存性の断面図.
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1.3 目的
本研究では、今まで基本波で行っていた試料のすべり摩擦の測定を三倍波で行い、今までよりも
単層に近い HOPGのステップ構造を観察することを目的とした。これまでの AFM-QCM装置で
は SC-cut水晶振動子の基本波で測定を行ってきた。しかし、AFM-QCM装置の改良により、よ
り小さな凹凸を測定できるようになったため、従来の基本波では Q値が低く性能不足となってし
まっていた。また、本来 SC-CUT水晶振動子は本来三倍波で振動させ使用するものであるため、
制作方法を改良し三倍波で共振する試料を作成する。
19
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我々の測定装置 (AFM-QCM)は原子間力顕微鏡 (AFM)と水晶マイクロバランス (QCM)を組
み合わせることで，ナノスケールの位置分解能と微小荷重での動摩擦を測定する。QCMの共振周
波数の変化とQ値の変化からナノスケール接触面の有効的なばね定数とエネルギー散逸率を求め
ることができる。また，AFMの縦方向のたわみから測定荷重をピエゾチューブによって制御し，
ピエゾチューブの伸縮制御電圧から凹凸を求めることができる。以下に AFMおよび QCMの原
理と測定方法を示す。
2.1 AFM-QCM顕微鏡の測定原理
我々が開発した AFM-QCM顕微鏡は AFMと QCMの二つの装置をあわせて構成されている。
図 2.1 AFM-QCM顕微鏡は試料表面とカンチレバー探針間でナノ接触を形成し荷重をかけ、ピエ
ゾチューブによって荷重制御画制御され、その結果から試料表面の凹凸を測定するAFMと，周波
数と振幅の変化から有効的なばね定数とエネルギー散逸を測定する QCMで構成されている。ピ
エゾチューブ上に試料ホルダーを磁石で固定し，測定中の荷重制御をピエゾチューブで，ラスタ
走査時の縦横の位置制御をピエゾステージで制御する。ピエゾ素子は電圧を印加すると変形が発
生する素子である。今回の装置では微動機関としてピエゾチューブを，粗動機関としてピエゾス
テージを用いた。図 2.2 また，この装置の特徴として水晶振動子を共振させることで滑り摩擦の
測定を行うことを可能としている。
測定には二つのモードが存在する。第一のモードは Constant-heightモードである。Constant-
heightでは試料表面を高さ一定にしたAFM探針で走査し測定を行う。第二のモードは Constant-
forceモードである。AFMは PI回路により荷重を一定に保ちながら試料表面と探針間にナノ接触
を作りながら走査する。
今回測定に用いた水晶振動子，測定試料，カンチレバー，駆動機構は以下のようになっている。
1. 試料：SC-cut水晶振動子とその金電極上の HOPG試料
2. 水晶振動子：SC-cut水晶振動子（基本波 3.37MHz、三倍波 10.0MHz）
3. 荷重測定：窒化シリコンカンチレバー (オリンパス社製の標準窒化シリコンカンチレバー，
　 OMCL-TR400PSA) (図 2.4)
4. 微動機構 3.59 nm/V: ピエゾチューブ (型番：Z20H9 × 10C-EYX (C-601) 富士セラミック
ス社)
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5. 粗動機構 50 nm/V: Zピエゾステージ (型番:Attocube， ANPz100) と Xおよび Yピエゾ
ステージ (型番:Attocube ANPx100) 図 2.2
Cantilever
Laser
Sample
Quartz resonator
Photo diode
図 2.1: AFM-QCM顕微鏡の模式図.
2.1.1 AFM-QCM顕微鏡
AFMは探針と試料表面にナノ接触を作り走査することで表面の凹凸や水平力の観測を行うこと
のできる装置である。カンチレバーのたわみや捻じれの変位は光てこ方式により測定することが
できる。図 2.3のようにカンチレバーが変形すると四分割フォトダイオードに反射し、当たってい
るレーザー光の位置が変化する。これにより、四分割フォトダイオードの電圧変化からカンチレ
バーの変位を測定できる。Constant-heightモードでは試料に対する探針の高さを一定に保った走
査することでカンチレバーのたわみから表面の凹凸像を、捻じれから水平力像を測定することが
できる。Constant-heightでは試料表面の凹凸に対し、探針が追従しないため表面を傷つける可能
性がある。
一方，Constant-forceモードでは荷重が一定になるように探針-試料間の距離を PI回路によっ
て制御し、走査するもので表面の凹凸像が得られる。距離の微動制御はピエゾチューブにより行
う。Constant-forceモードでは試料表面の凹凸に対し、荷重を一定とするように探針が追従する
ため試料表面を傷つけにくい。
カンチレバー探針
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ANPz100
attoFLEx100
ANPx101
C-601
Quartz Resonator
図 2.2: AFM-QCM顕微鏡の駆動機関.
カンチレバーとは片持ち梁のことである。(図 2.4)カンチレバーのたわみやねじれを検出する
方法は，自己検知，光てこ，Fabry-Perot干渉計などが一般的に採用されている。我々の研究室
で使っているものは、光てこ型と呼ばれるものである。光てこ型はカンチレバー探針の先端部に
レーザー光を照射し反射光を四分割ダイオードで受光し，発生した光電流を電圧に変換し差をと
ることですることで変位を測定するという方法である。光てこ型は自己検出型よりも試料にかか
る負荷が小さく，より繊細な測定が可能である。一般的に FFMを用いるときにはカンチレバーの
ねじれによって水平力を測定するため短冊型の探針を用いる。AFM-QCM顕微鏡ではトポ像を取
得するために用いるため、V型のカンチレバーを用いた。V型のカンチレバーは短冊形と比べて
ねじれに対する変形が少ない一方で、たわみやすいバネ定数を持っている。そのためトポ像を取
得する場合短冊形よりも V型のほうが適している。今回用いたカンチレバーはオリンパス社製の
標準窒化シリコンカンチレバー (OMCL‐ TR400PSA)(図 2.5)である。
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図 2.3: 摩擦力顕微鏡における荷重の制御.
接触面積
今回の測定に用いた標準窒化シリコンカンチレバー ( Si3N4 　)の探針の曲率半径は 15 nmで
ある。試料基板はグラファイトである。 Si3N4 探針が 100 nNの荷重でグラファイト基板と接触
している場合を考える。Si3N4 のヤング率は 300 GPaであるので接触面の接触半径 rcと接触面積
Ac を見積もると，
rc =

3RL
4E
 1
3
= 1:55 nm (2.1.1)
Ac = r
2
c = 7:5 nm
2 (2.1.2)
となる。ここで Lは荷重，E は有効的なヤング率である。よって Si3N4 探針とグラファイトの
接触面では原子数百個程度が接していると見積もられる。
レーザー
カンチレバーに照射されるレーザー光のスポットサイズは探針の幅以下に絞ることが望ましい
ため、AFM-QCMではコリメーターの先端に片凸レンズを装着した。焦点距離は片凸レンズの先
端から 23 mm程度の距離となった。回折限界は 5.1 m，横ばい率が 0.5とするとレーザーのファ
イバー径が 9 mなので 4.5 mとなりスポット径は 9.6 m程度となる。これは単身の幅 40 m
より充分に小さい。また，実際の焦点でのスポットの大きさもカンチレバーの探針の幅に対し充
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図 2.4: 標準窒化シリコンカンチレバー (OMCL‐ TR400PSA)写真.
図 2.5: 標準窒化シリコンカンチレバー (OMCL‐ TR400PSA)のスペック.
分に小さくなった。
四分割フォトダイオード
四分割フォトダイオードとは，フォトダイオードを正方形に四つ並べた素子である。フォトダイ
オードはレーザーの反射光を受けると電流を発生させる受光素子で，受光強度によって発生電流
の量が変化する。四分割フォトダイオードでは，四つの素子の光電流の差を検出することで，反
射光のスポットが上下左右どちらに移動したかが分かる。レーザーから照射された光は，一度カ
ンチレバーで反射された後フォトダイオードに入射する。四分割フォトダイオードは受光スポッ
ト径の調整用にレーザー光の光路に対し平行方向に 6 mm間隔で四段階に近さを調整可能なよう
変更した。用いた四分割フォトダイオードは，Si PIN フォトダイオード (S5981，浜松ホトニク
ス)である。今回使用するレーザーは赤色の半導体レーザーであり，1 mWで照射した場合フォト
ダイオードには 0.4 mAの光電流が発生する。
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図 2.6: レーザー.
測定回路
回路はフォトダイオードに入射した光によって生じた電流を電圧に変換する I‐ V 変換器と，各
フォトダイオードの出力電圧を加減算することでスポットが上下左右のどちらに移動したかを判
定する加算・減算回路から構成される．スポットの移動は VAFM = (右面の受光量)-(左面の受光
量) VFFM = (上面の受光量)-(下面の受光量)図とすることで測定できるため，VAFM = (V1 +
V2)-(V3 + V4) VFFM = (V1 + V4)-(V2 + V3) となるような回路を作製し用いた。図 2.8
2.1.2 水晶振動子マイクロバランス (QCM)
測定試料は水晶振動子にワニスで張り付けられている。水晶振動子に交流電圧を印加すること
で共振振動して，その上から AFMによってナノ接触を形成する。共振状態にある水晶振動子に
探針を接触させるとエネルギー散逸が生じ，共振周波数や振幅が変化する。QCMは有効的なばね
定数を周波数 f の変化として，エネルギー散逸をQ値の変化として測定できる。Q値の変化は共
振の振幅Aから

1
Q

=   1Q AA の関係を用いて求める。図 2.9はエネルギー散逸の測定の様子
を表したものである。以下の式より有効的なバネ定数とエネルギー散逸を測定することができる。
質量MC，共振周波数 fR(共振角振動数 !R)の振動子に AFM探針を接触させたときの共振周波
数の変化fR=fR および Q値の変化(1=Q)は次式となる。
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図 2.7: 四分割フォトダイオード.
fR
fR
=
1
!2RMC
 (2.1.3)


1
Q

=
E
2E
(2.1.4)
ここで，は接触による有効的なばね定数，E は 1サイクルあたりのエネルギー散逸，E は
振動により振動子に蓄えられるエネルギーである。
2.1.3 エネルギー散逸像の取得モード
AFM-QCMによるエネルギー散逸像は，基板にAFM探針を接触させた状態でピエゾステージに
より縦横方向に走査させることにより得られる。測定には二通りのモードがあり，Constant-height
モード，Constant-forceモードと呼ばれる。
Constant-heightモードは試料上にカンチレバーの探針を当て、試料-探針間の距離を一定に保
ち走査する方法である。この方法では試料の凹凸によりカンチレバーにたわみやねじれが生じる
ため、そこからトポ像と水平力像を得ることができる。また、水晶振動子の共振周波数の変化と
基板振幅の変化からそれぞれ有効的なばね定数像とトポ像を取得することができる。しかし、こ
の測定方法だと試料表面を傷つけ、また深い凹部分では探針が浮かび上がり正確に摩擦力を取得
することができないという欠点がある。
Constant-forceモードでは，荷重を一定に保ちながら測定する方法である。AFMシグナルの変
化に対し PI制御回路を用いてピエゾチューブを制御することで、試料-探針間の距離を保つこと
ち荷重を一定に保つ。Constant-forceモードと異なり AFM自体はナノ接触を形成し荷重を制御
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図 2.8: トランスインピーダンスアンプアンプおよび加減算回路．オペアンプは AD8512または
AD8513を使用した.
するためにのみ使われ、荷重と試料-探針間の距離が一定であるので AFMからはトポ像や水平力
像を得ることはできない。しかし、荷重を制御するためのフィードバック電圧からトポ像を得る
ことができる。また、Constant-heightモードと同様に水晶振動子の共振周波数の変化と基板振幅
の変化からそれぞれ有効的なばね定数像とトポ像を取得することができる。
Constant-forceモードは，試料にかかる負荷がConstant-heightモードに比べて，負荷が低い荷
重で一定にすることが容易なので，試料を傷つける恐れが少ない。Constant-forceでは Constant-
heightモードと違い，追従性が高いので大きな凹凸がある場合でも探針が浮いてしまうことがな
いため摩擦力を正確に測定することができる。デメリットとしてはフィードバック制御のために
スキャン時間が延びてしまうことなどが挙げられる。
2.1. AFM-QCM顕微鏡の測定原理 27
Quartz resonator
Cantilever
Sample
Atomic Force Microscope
Quartz Crystal Microbalance
図 2.9: QCM によるエネルギー散逸の測定の原理図.
PI制御回路
図 2.10はフィードバック制御回路として設計・作製された PI制御回路の回路図である。レファ
レンス電圧源，減算回路，加算回路，比例 (P)回路，積分 (I)回路等から構成されている。比例回
路の比例ゲインは 1 倍，積分回路の積分時間は 0.022 秒であり，比例ゲインおよび積分時間は可
変抵抗により調節できる。REF102Pにより安定的に出力される 10 Vの電圧を抵抗分割すること
により基準値を設定できる。回路の出力の前に 3.3 Vツェナーダイオードを直列に繋ぎ，大電圧
でピエゾ素子を破壊しないよう設計されている。
図 2.10: PI制御回路.
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第3章 試料作製の改良
従来実験に使用していた試料は SC-cut水晶振動子を用いていたが、安定性の高い三倍波で共振
させることができずQ値は 2.5104程度と低いものだった。そのため、改良され解像度の向上し
た装置に対し、ミスマッチ名組み合わせとなりより薄いグラファイトのステップ構造での摩擦力像
の観察の障害となっていた。以前よりもより薄いグラファイトもステップ構造での測定結果を得る
ために、新規に三倍波で共振することができる SC-cut水晶振動子試料を作成した。基本的に材料
は同じであるが、製作工程を大幅に変更した。試料には HOPG(高配向熱分解黒鉛)を用いた。C
面間は六角形に炭素が配列し炭素間は強く結合しているのに対して C面間は弱く結合しているの
で，それを劈開することで原子的に平坦な基板を作ることができる。HOPGは大きな塊からテー
プなどで薄く剥がし，ポンチを用いて直径 1 mm程度の円形のものを作製した。従来は 2 mm程
度の直径で作成していたが、軽量化のために直径を小さくした。ポンチでくり抜いたHOPGを水
晶振動子にワニスで張り付ける。その後表面をテープで剥き，さらに試料を薄く軽くするために
綿棒でこすり試料を作製している。HOPGの格子定数は 0.25 nmである。
ワニスの調合
ワニスは固体のものをアセトンとエタノールで希釈したもので接着剤として用いている。ワニス
は従来使用していた図 3.1（b）（c）以外に濃度の異なる物を作成し、三種類のワニスを用意した。
ワニスは台座と水晶振動子間と水晶振動子と試料間の接着に用いられる。水晶振動子は電圧をか
けるためにバネ型の端子を接続しなければならないが、このとき横から強い力が加わる。また、水
晶振動子上のグラファイトを薄くするためにスコッチテープで何度も剥離するため強い強度が求
められる。グラファイトを剥離する理由は、水蒸気や塵に汚染されていないきれいな層を出し測
定結果を向上させるためと、薄くすることでより軽量化し水晶振動子のQ値を向上させる二つの
意味合いがある。今回の実験では新たに作成したワニス（a）ですべての接着を行った。これより
も濃度の濃いワニスを使用して作成した場合、重量が重くなり三倍波で共振させることができな
くなってしまうためである。
冶具の作成
今回以前よりも性能のよい試料を作成するため、新たに冶具を作成した。以前作成していた試料
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図 3.1: 濃度の異なるワニス（左から（a）（b）（c））.
は、水晶の中心付近に目分量で試料を貼り付けていた。しかし、重量バランスを均等にし、最も
振動している水晶振動子中心付近に試料を正確に貼り付けるために図 3.2のような冶具を作成し
た。素材はナイロンとプラスチックからできている。使用方法は以下のとおりである。
1. 冶具 (a)に水晶振動子を入れ、冶具 (b)で底に蓋をする。
2. 冶具 (a)の上に開いている穴に筆につけたワニスを塗る。
3. 冶具 (a)の上にあいている穴にポンチでくり貫いた HOPGをセットし、ラマーで水晶振動
子まで押し出す。
4. ラマーを冶具から引き抜いた後冶具 (b)をはずし、水晶振動子を取り出す。
5. ワニスを常温で乾燥させる。
試料の作成手順
改善点を示すために初めに従来の試料の作成方法を示す。
1. HOPGを薄く剥き，ポンチを使って直径 2 mm程度の円形にくりぬく。
2. 目分量にて SC-cut水晶振動子の中央付近に薄くワニスを塗り，円形にくりぬいたHOPGを
張り付ける。
3. ワニスが乾いた後はみ出た部分をエタノールをしみこませた綿棒でふき取り，共振の有無及
び Q値を測定する。
4. Q値が低かった場合 HOPG表面をスコッチテープあるいはポストイットで剥離し，再び共
振の有無および Q値を測定する。
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図 3.2: 試料作製用の治具.
5. Q値が低かった場合 HOPG表面をスコッチテープあるいはポストイットで剥離し、この作
業を繰り返す。
次に今回新たに変更した作成方法を示す。
1. HOPGを薄く剥き，ポンチを使って直径 1 mm程度の円形にくりぬく。
2. 治具を用いて SC-CUT水晶振動子の中央に薄くワニスを塗り，円形に切ったHOPGを張り
付ける。
3. ワニスが乾いた後はみ出た部分を綿棒でふき取り，共振の有無及び Q値を測定する。
4. Q値が低かった場合 HOPG表面を綿棒でこすり，再び共振の有無および Q値を測定する。
5. Q値が低かった場合 HOPG表面を綿棒でこすり、この作業を繰り返す。
また、水晶振動子をAFM-QCM顕微鏡に接続するための磁石の台座上のボールベアリングを利
用した足に接着するとき、極細スポイト図 3.3を用いることで最小限のワニスを定量で適切な箇
所にスポッティングすることができるようになったため安定して資料を量産できるようになった。
この新しい作成方法により従来よりも使用するワニスの質量を減らしても、十分にHOPGを薄
く剥離することができるようになった。また、冶具を用いて水晶振動子の中心に試料を貼り付け
ることができるようになったため性能が向上した。これらの改良により従来は基本波の共振で Q
値 2.5104 程度のもので行っていた実験が、基本波でQ値 3.4104程度、三倍波でQ値 1.9105
程度で共振する試料で実験することができるようになった。図 3.4
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図 3.3: 極細スポイト.
図 3.4: 完成した試料.
33
第4章 AFM-QCM顕微鏡による測定
AFM-QCM顕微鏡で HOPG試料表面の測定を行い、トポ像、水平力像、有効的なバネ定数像
を取得した。水晶振動子は三倍波の 10.0073 MHzで共振させ、Q値は 1:9 10[5]程度であった。
測定モードは Constant-forceモードで、一定の荷重に保ったまま走査を行った。測定手順は以下
のようになっている。
1. 目視で試料をカンチレバー探針の近くまでピエゾステージを用いて移動させる。
2. Z ピエゾステージに作製した PI 制御回路を用いて自動的に探針と試料を接触させる。
3. XY ピエゾステージを用いて探針をラスター走査させる。
4. 四分割ダイオードに発生した光電流を回路で電圧に変換しカンチレバーの上下のたわみを読
み込むことでトポ像を取得する。
4.1 Si3N4探針-HOPG 基板における測定
三倍波の共振を持つ HOPGを接着した SC-CUT水晶振動子試料を作成したが、試料の HOPG
上が共振振動しているか確認するため実際に荷重をかけた場合の共振周波数の変化とQ値の変化
を測定した。共振状態にある試料に AFM-QCMのピエゾチューブを縦方向に伸ばしてゆき荷重
をかけることで、荷重に対する試料の反応を測定した。
Heltzモデルで接触面積を考える．Si3N4 探針についてはヤング率 Et = 1:5  1011 Pa，ポア
ソン比 t  0:3であり，グラファイト基板についてはヤング率 Es = 2:0 1011 Pa，ポアソン比
s  0:3である。よって接触面の有効的なヤング率は
E =

1  2t
Et
+
1  2s
Es
 1
(4.1.1)
=

1  0:32
2:0 1011 N=m2 +
1  0:32
1:5 1011 N=m2
 1
(4.1.2)
= 1:4 1011 N=m2 (4.1.3)
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となる。荷重 3 nNのとき，よって接触半径 rc および接触面積 Sc はそれぞれ
rc =

3RL
4E
 1
3
(4.1.4)
=

3 20 10 9 m 3 10 9 N
4 1:4 1011 N=m2
 1
3
(4.1.5)
= 6:3 10 10 m　 (4.1.6)
Ac = r
2
c = 1:2 nm
2 (4.1.7)
となる。ここで探針の曲率半径 R = 20 nmを使用した。
G =

2  t
Gt
+
1  s
Gs
 1
(4.1.8)
= 19 GPa (4.1.9)
ここで Si3N4 の剛性率 Gt = 58 GPaと HOPG の剛性率 Gs = 77 GPa を用いた。以上から，
探針の試料表面への接触直後の接触面による水平方向の有効的なばね定数は，
Kc = 8rcG
　 = 96 N=m (4.1.10)
と見積もられる。
4.1.1 基本波における測定
水晶振動子に 3.37 MHz程度の基本波を入力し、荷重をかけ実験を行った。実験は室温の大気
中で行われ湿度は 40 ％程度であった。荷重は最大で 5 nm程度かかっている。水晶振動子の振幅
はそれぞれ 0.025 nm、0.11 nm、0.19 nm、0.25 nm、0.33 nm、0.5 nmで測定を行った。実験結
果は図 4.1のとおりである。Q値の逆数の変化 (1=Q)は 0.25 nm、0.33 nm、0.5 nmでそれぞ
れ見ることができ、探針が試料と接触したときに大きく立ち上がり探針が基板から外れる際に接
触前の状態へと戻ることがわかる。0.25 nmでの立ち上がりが最大であるが、それ以外の振幅で
も小さいが若干の立ち上がりが観測される。それに対し、共振周波数の変化fR=fRはほとんど
見ることができない。
これらのことからこの試料は基本波ではうまく振動できていないものと考えられる。
4.1.2 三倍波における測定
水晶振動子に 10.0073 MHz程度の三倍波を入力し、荷重をかけ実験を行った。実験は室温の大
気中で行われ湿度は 40 ％程度であった。荷重は最大で 5 nm程度かかっている。水晶振動子の振
幅はそれぞれ 0.025 nm、0.11 nm、0.19 nm、0.25 nm、0.33 nm、0.5 nmで測定を行った。実験
結果は図 4.2のとおりである。Q値の逆数の変化(1=Q)は 0.025 nm、0.11 nm、0.19 nm、0.25
nm、0.33 nm、0.5 nmで見ることができ、探針が試料と接触したときに大きく立ち上がり探針が
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図 4.1: Si3N4探針-HOPG基板における基本波での (a)荷重 (b)共振周波数の変化 fR=fR，(c)Q
値の逆数の変化 、(1=Q)の試料位置依存性.
基板から外れる際に接触前の状態へと戻ることがわかる。基板振幅 0.25 nmで立ち上がりの大き
さは最大をとり、離れるにしたがって小さくなっていく。このことは先のトムリンソンモデルで
の説明に一致する。一方、共振周波数の変化 fR=fR 探針接触時の立ち上がりの大きさは 0.025
nmが最大となり、振幅が大きくなるにしたがって小さくなる傾向が見られる。
これらの結果は、先行研究における結果と等しいため三倍波においては測定することができる
ものと考えられる。
4.1.3 三倍波における Si3N4探針-Au 基板の測定
水晶振動子に 9.956 MHz程度の三倍波を入力し、荷重をかけ実験を行った。実験は室温の大気
中で行われ湿度は 40 ％程度であった。荷重は最大で 5 nm程度かかっている。水晶振動子の振幅
はそれぞれ 0.01 nm、0.06 nm、0.12 nm、0.18 nm、0.34 nmで測定を行った。実験結果は図 4.3
のとおりである。
共振周波数の変化は，いずれの振動振幅についても AFM探針と基板の接触に伴って上昇する。
また，AFM 探針が基板から外れた後は，接触前の共振周波数に戻る。基板振幅が 0.12 nm 以下
の領域では荷重依存性が見えている。共振周波数の変化は基板振幅に依存し，基板振幅の減少に
伴って単調に増加している。
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図 4.2: Si3N4 探針-HOPG 基板における (a) 荷重 (b) 共振周波数の変化 fR=fR，(c)Q値の逆
数の変化 (1=Q) の試料位置依存性.
Q値の逆数の変化 (1=Q)も AFM 探針と基板の接触に伴って立ち上がり，AFM探針が基板
から外れる際に接触前の状態へと戻る。(1=Q)も，これまでの測定と同傾向の基板振幅依存性
を示し，基板振幅 0.12～0.18 nm で極大を示す。これよりも大きい基板振幅では，基板振幅の上
昇に伴って Q値の逆数の変化は減少する。その一方で，0.06 nm 以下の小さい基板振幅では基板
振幅依存性を示さずほぼ一定の 0.004 ppm を示す。荷重依存性については，大振幅領域では荷重
に依存した弾性変形に起因するような荷重依存性を示すが，小振幅領域では荷重に依存せずほぼ
一定の値を示していることが分かる。
Si3N4探針とAu基板の接触を考える。フォースディスタンスカーブから得られたジャンプアウ
ト時の凝着力を F0= -30 nN として DMT モデルから接触面積を評価する。Si3N4 探針について
は，ESi3N4 = 1.5 × 1011 Pa，νSi3N4 = 0.3，R = 20 nmである。一方，Au の物性値は EAu =
7.8 1010 Pa，νAu = 0.44 である。ゆえに，有効的な Young 率は E = 7.9 × 1010 Pa と求
められる。以上から，接触面積 Ac は，
Ac = 1:25 1011  (Fl   F0) 23 (4.1.11)
から求められる。Fl = 10 nN の場合，Ac = 1:47 × 1017m2 である。この接触面のばねとしての
寄与は，
4.1. Si3N4 探針-HOPG 基板における測定 37
Kcontact = 8rcG
　 = 196N=m (4.1.12)
ただし，GAu = 2.7 × 1010 Pa，GSi3N4 = 5.8 × 1010 Pa から求めた有効的な剛性率 G =
1.13 × 1010 Pa を用いた。
共振周波数の変化 fR=fR から求めると、
 =
!2RMc

fR
fR
= 171N=m (4.1.13)
となり、計算値よりも小さなものとなる。
　 　 　　
図 4.3: Si3N4 探針-Au 基板における (a) 荷重 (b) 共振周波数の変化 fR=fR，(c)Q値の逆数の
変化(1=Q)の試料位置依存性.
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4.1.4 三倍波における Si3N4探針-Au 基板と Si3N4探針-HOPG 基板の測定の
比較
三倍波における Si3N4 探針-Au 基板の探針の試料表面への接触直後の接触面による水平方向の
有効的なばね定数は 196 N/mであった。一方の Si3N4探針-HOPG 基板の探針の試料表面への接
触直後の接触面による水平方向の有効的なばね定数は 96 N/mであり、Si3N4 探針-Au 基板の場
合の半分程度となっている。
共振周波数の変化 fR=fR と Q値の逆数の変化 (1=Q)の最大値は Si3N4 探針-Au 基板の場
合はそれぞれ 1.510 2 ppm程度と 0.510 2 ppm程度となっている。Si3N4 探針-HOPG 基板
の場合はそれぞれ 0.610 2 ppmと 0.310 2 ppmとなっており、この値は接触面による水平方
向の有効的なばね定数と同じく半分程度の大きさとなっている。
図 4.4は fR=fR と (1=Q)に対し、α +β F 13（α、βは係数）でフィッティングしたもの
である。Si3N4探針-Au 基板と Si3N4探針-HOPG 基板どちらの場合もα+β F 13 と一致したグ
ラフとなっている。一般的にヘルツ接触の場合には 2/3乗に対しての依存性を示すことが知られ
ているが、今回行った実験の場合も先行研究と同じく 1/3乗に依存性を示している。どちらの実
験も非常に低い荷重しか、掛かっていなかったためこのような違いが出たと考えられる。
　 　 　　
図 4.4: HOPGとAu基板の場合の共振周波数の変化 fR=fRとQ値の逆数の変化 (1=Q) の試
料位置依存性の立ち上がり.
4.2 HOPG表面のスキャン
HOPG試料の三倍波での共振が確認されたため、10.0073 MHzでの表面のラスタースキャンを
行った。試料の HOPG上に AFM-QCM顕微鏡の探針で 3.6 nN程度の荷重をかけた。縦 250 ×
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横 500 nmの範囲を縦 32 ×横 64 ドットの画素数で、1 ドットあたり 0.01 秒ほどの時間をかけて
測定を行った。試料がピエゾステージによって移動することでラスタースキャンを行った。下図
4.5に典型的なトポ像、摩擦力像、有効的なバネ定数像と図 4.6に典型的なトポ像、摩擦力像、有
効的なバネ定数像の白線部の断面を示す。ラスタースキャンなので Forwaedと Backwardのデー
タが同時に取得できる。
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図 4.5: 測定例　 Si3N4 探針-Au 基板における (a)トポ像、(b)摩擦力像、(c)有効的なバネ定数像.
トポ像には凹凸が観測され、その高さはいずれも 10 nm前後程度である。左端の凸に注目する
とその高さは 15 nm程度である。トポ像から判断すると、この凹凸はグラファイトのステップ構
造によるものではなく、表面のしわや毛羽立ちによるものであると分かる。グラファイトの層状
構造の層間間隔は 0.34 nmであることから，いずれの凸構造もステップ数十層程度の凹凸という
ことになる。Forwardと Backwardで凹凸の位置が移動しているのは，ピエゾ素子のヒステリシ
スによるものである。
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図 4.6: 測定例の白線部断面　 Si3N4 探針-Au 基板における (a)トポ像、(b)摩擦力像、(c)有効的
なバネ定数像.
エネルギー散逸像では Forward方向における (1=Q)は，凸部分の少し手前から変化し始め，
凸のピークの少し手前付近でピークを取ったあと徐々に減少していく。変化量は左端の凸に対応
するもので 2 10 3 ppm程度である。これより 1サイクルあたりのエネルギー散逸E を計算
すると，
E = 2E 

1
Q

 4 eV (4.2.1)
となる。ここで E = (1=4)Mc!2RA2u であり，Mc は水晶振動子の質量で 2:96  10 5 kgである。
Backward方向でも大まかな振る舞いは同様である。
有効的な弾性力像では Forward方向ではfR=fRは凸構造の手前で一旦減少したあと増加に転
じ，凸のピークを少し過ぎたところでピークを取る。Backward方向の場合も同様の振る舞いをす
る。変化量はこちらの場合も、左端の凸に対応するもので 2  10 3 ppm程度である。これから
有効的なバネ定数 を計算すると
 = !2RMc
fR
fR
= 20 N=m (4.2.2)
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となる。さらに片振幅 Au を用いてバネ定数  = 20 N/mとして水平力 Fl を計算すると，
Fl = Au  2 nN (4.2.3)
となり，コンタクトモード FFMを使用した過去の実験と比較しても妥当な値であると言える [3]。
トポ像でHOPG表面に凹凸の変化がある場所に対応し、摩擦力像と有効的なバネ定数像にも変
化が見られたが、トポ像には目的としていた数層分のグラファイトステップは写っていない。画像
中の小さなグラファイトの毛羽立ちを見ると、数十層分のグラファイトステップと同じ程度の高
さを持つ凹凸が観察でき、平坦な面を作成できていないことが分かる。このことから目標として
いた数層分のグラファイトステップを観察するだけの分解能はあるが、肝心のステップ構造が見
当たらない試料となってしまっていたことがわかる。原因として、試料作成時のHOPGの剥離方
法に問題があると考えられる。従来ステップ構造が観察されていた試料はスコッチテープやポス
トイットなどで HOPGをはがしていたため、毛羽立ちのない綺麗な面を作ることができていた。
しかし、今回の作成方法では綿棒でこすることでグラファイトの層を剥離していたので、毛羽立
ちが多くなってしまったと考えられる。三倍波の共振を得るためにはできるだけ試料とワニスの
軽量化が必要であるため接着力の低い、低濃度のワニスを用いていたためテープで剥離を行うと
すべてのHOPGが水晶振動子から剥がれてしまうという問題があるため綿棒によって剥離を行っ
ていた。目的とする数層分のグラファイトステップでの測定結果を得るためにはさらに改良が必
要であると考えられる。
4.3 今後の課題
今後の課題としては三倍波で共振することのできる試料を安定して作成することができるよう
になったため、ステップを観察できる整った表面が作れる表面の剥離方法の改善が必要となる。
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第5章 結論
AFM-QCM顕微鏡をもちいて作成方法を改良し三倍波の共振振動をすることができる試料のス
キャンを行った。その結果，以下のことが明らかになった。
 三倍波の共振において周波数変化、Q値の変化がともに見られた。また、HOPG基板はAu
基板の測定時と比較すると接触面のばねとしての寄与は二倍程度小さく、fR=fR，(1=Q)
の大きさも比例して二倍程度小さかった。
 基本波の共振においては Q値の変化は観察できたが周波数変化は観察できなかった。よっ
て、この試料では三倍波では測定が行えるが基本波での観察は行えないと考えられる。
 三倍波にて測定したときのトポ像は非常に毛羽立ったものやHOPGの層が浮いてしわになっ
ていた。表面の剥離方法は再検討が必要である。
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